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In order to improve mechanical resistance after ageing, in particular in a humid environment, of an insulating product, in particular 
for heat and/or sound insulation, based on mineral wool provided with a sizing, the method consists in incorporating a latex in the 
sizing composition containing in particular a phenolic resin. The presence of the latex enables to considerably reduce loss in mechanical 
performance after ageing. The sizing composition advantageously comprises a latex based on an aqueous emulsion or dispersion of a 
polymer phase bearing hydrophilic functions. The invention is applicable to insulating products designed to be exposed to atmospheric 
condensation and/or based on mineral wool with less hydrolytic resistance. 



(57) Abrege 

Pour am^liorer la resistance mdcanique aprfes vieillissement, en particulieren milieu humide, d*un produit isolant, notamment thermique 
et/ou acoustique, ^ base de laine min6rale pourvue d*un encollage, on incorpore un latex h la composition d*encollage qui renferme notamment 
une r6sine ph6nolique. La pr6sence de latex permet de r6duire tr6s notablement les pertes de performances m^caniques apr6s vieillissement. 
La composition d' encollage comprend avantageusement un latex h base d'une Emulsion ou dispersion aqueuse d'une phase poly mere porteuse 
de fonctions hydrophiles. Application h la fabrication de produits isolants destines k fetre exposes & la condensation atmosphdrique et/ou ^ 
base de laine minerale de moindre resistance hydrolytique. 
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5 

La presente invention se rapporte aux techniques de fabrication de produits 
isolants, notamment thermiques et/ou acoustiques, a base de laine minerale. Elle 
concerne plus particulierement ramelioration de I'encollage de la laine constituant 
10 un tel produit, de fa9on a ameiiorer la resistance mecanique apres vieillissement 
de ce dernier, en particulier en milieu humide. 

Ces produits, qui peuvent etre a base de laine de verre ou de roche, se 
presentent usuellement sous la forme de feutres enroules, de panneaux plus ou 
moins rigides, de coquilles ou encore de voiles. 
15 La fabrication de ces produits isolants comprend les etapes suivantes : 

- on fait fondre dans un four adapte la composition minerale de verre ou de 
roche, 

- on amene la matiere minerale fondue jusqu'a un dispositif de fibrage, 

- la matiere fondue est transformee en filaments, notamment par la technique 
20 connue d'etirage centrifuge sur rotors ou dans des assiettes percees, les filaments 

etant generalement etires sous I'effet d'un courant gazeux, 

- on pulverise sur la laine ainsi formee une composition d'encoltage contenant 
une resine thermodurcissable, 

- on collecte la laine encollee sur un organe de reception sous la forme d'une 
25 nappe, 

- on soumet la nappe a un traitement thermique visant a durcir la resine et Ton 
met la nappe a la forme voulue. 

Les proprietes desirees pour ie produit final dependent de chaque 
application particuliere, mais Yon cherche generalement a obtenir en plus des 
30 proprietes isolantes du produit, un certain nombre de caracteristiques 
mecaniques, telles que stabilite dimensionnelle, resistance au poin^onnement, a 
I'arrachement, a la traction, a la compression. 
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S'il est important que ces proprietes soient bonnes apres la fabrication du 
produit jusqu'a son utilisation pour assurer de bonnes conditions de mise en place 
sur le chantier, il est egalement souhaitable que ces proprietes restent bonnes 
pendant un certain temps une fois le produit en place, pour garantir une duree de 
vie suffisante du produit. 

Malheureusement, il arrive parfois qu'on observe une perte de proprietes 
mecaniques de ces produits apres vieillissement, en particulier lorsqu'ils ont ete 
exposes a Thumidite, notamment dans des conditions de condensation 
atmospherique elevee, par exemples pour les produits equipant les toitures et qui 
subissent des cycles thermiques importants. 

On doit par exemple egalement prendre garde a eviter de telles pertes 
lorsque la composition de la laine minerale est particulierement sensible a Teau, 
par exemple lorsqu'il s'agit d'une laine minerale susceptible de se dissoudre en 
milieu physiologique. 

Le document WO-A-97/21636 propose d'ameliorer la resistance au 
vieillissement en presence d'humidite atmospherique de fibres minerales 
artificielles du type soluble en milieu physiologique (solubilite d'au moins 20 
nm/jour a pH 7,5 a 37°C) en formant sur les fibres un revetement comprenant un 
sel (hydrogeno)phosphate d'ammonium ou d'ammonium quaternaire ou de metal 
alcalin, de preference d'hydrogenophosphate de diammonium ou de 
dihydrogenophosphate d'ammonium. 

La resistance au vieillissement en milieu humide est estimee dans ce 
document, en deduisant a partir de mesures de pH le taux de dissolution des 
fibres dans des tests d'immersion simulant un vieillissement accelere dans des 
conditions normales d'utilisation. La mesure de pH est eventuellement completee 
par une observation au microscope de I'erosion des fibres. 

Toutefois, ce traitement se revele insuffisant pour ce qui est de preserver 
les proprietes mecaniques du produit apres exposition au milieu humide : en 
pratiquant des essais de resistance mecanique sur ces produits a base de laine 
minerale apres vieillissement accelere en milieu humide. les presents inventeurs 
ont observe que des agents cationiques usuels a base d'ammonium ne 
permettaient pas de limiter les pertes de proprietes mecaniques apres exposition 
au milieu humide et qu'un phosphate tel que le diammonium hydrogenophosphate 
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avait meme un effet negatif sur les proprietes mecaniques apres vieillissement en 
milieu humide, en ce sens que les pertes de proprietes etaient amplifiees. 

L'invention a pour but d'obvier a ces inconvenients et d'ameliorer la 
resistance mecanique apres vieillissement, en particulier en milieu humide. de 
5 produits d'isolation a base de laine minerale. ou autrement dit de permettre de 
reduire les pertes de proprietes mecaniques de ces produits apres vieillissement. 

en particulier en milieu humide. 

Ce but. ainsi que d'autres qui apparaTtront par la suite, a ete atteint selon 
l'invention en ajoutant un latex a I'encollage lors de la fabrication des produits. 
10 A cet egard, l'invention a pour objet un procede pour ameliorer la 

resistance mecanique apres vieillissement, en particulier en milieu humide, d'un 
produit isolant, notamment thermique et/ou acoustique, a base de laine minerale 
pourvue d'un encollage comprenant une resine thermodurcissable, notamment 
une resine phenolique. procede dans lequel on ajoute un latex a I'encollage lors 

15 de la fabrication du produit. 

De fa^on tout a fait surprenante. on a pu constater que si, dans bien des 
cas, I'ajout d'un latex a I'encollage ne modif.ait pas ou peu les proprietes 
mecaniques, voire degradait ces proprietes juste apres fabrication, on pouvait 
reduire de fa5on remarquable les pertes de proprietes apres vieillissement, en 
20 particulier en milieu humide. par rapport a un produit similaire ne contenant pas le 
latex (produit standard) et atteindre un niveau de performance final apres 
vieillissement superieur au produit standard. 

On observe avantageusement cet effet sur des produits a base de laine 
minerale susceptible de se dissoudre en milieu physiologique (laine dite 
25 « biosoluble ») qui sont des produits d'ordinaire assez sensibles a I'humidite. en 
raison de I'assez forte teneur en oxydes alcalins du materiau mineral, souvent 
combinee a une teneur importante en oxyde de bore. 

Dans la presente demande. on entend par latex, de la fa?on usuelle. une 
emulsion ou dispersion aqueuse d'une ou plusieurs substances polymeres 
30 naturelles ou synthetiques, generalement thermoplastiques. Le ou les polymeres 
peuvent etre auto-emulsifiables. ou bien dans le cas contraire. I'emulsion ou la 
dispersion est stabilisee par des agents tensioactifs appropries. 
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Se sont reveles avantageux en vue de la resistance mecanique apres 
exposition au milieu humide, des latex a base d'une emulsion ou dispersion d'une 
phase polymere porteuse de fonctions hydrophiles formant Tinterface avec la 
phase aqueuse. Ces fonctions sont notamment des fonctions hydroxyle -OH, 
5 carboxyle -COOH ou ester -COOR ou R designe un groupement alkyle pouvant 
notamment compter de 1 a 5 atomes de carbone. Les fonctions ester sont 
particulierement preferees, notamment la fonction acetate. 

Ce resultat est tout a fait surprenant car on aurait pu croire qu'un latex 
hydrophile, en augmentant la quantite d'eau captee par le produit, accelererait la 
10 perte de proprietes due au milieu humide, en particulier de produits a base d'une 
laine minerale dite biosoluble. 

Sans vouloir etre lie par une quelconque theorie scientifique, il est possible 
que le caractere hydrophile de la phase polymere dispersee du latex, procure a ce 
dernier une affinite avantageuse envers le materiau mineral formant la laine, 
15 eventuellement grace a la formation de liaisons polaires, faisant en quelque sorte 
jouer au latex un role de primaire d'adherence pour la resine. On a en effet 
constate dans des essais comparatifs de resistance a I'arrachement de la resine, 
que Tapplication prealable d'un latex hydrophile sur la laine minerale procure une 
adhesion renforcee de la resine de I'encollage a la surface du materiau mineral. 
20 En tout etat de cause, I'application d'un latex hydrophile avec Tencollage 

lors de la fabrication du produit isolant. conduit a des produits supportant le 
vieillissement en milieu humide avec des pertes reduites de proprietes 
mecaniques. 

Dans une variante preferee, le polymere lui-meme est porteur de fonctions 
25 hydrophiles. Les polymeres dans lesquels chaque monomere est porteur d'au 
moins une fonction hydrophile se revelent avantageux a cet egard, qu'il s'agisse 
d'homopoiymeres derives d'un seul monomere ou de copolymeres derives d'au 
moins deux monomeres differents. On peut neanmoins tolerer la presence d'un 
comonomere minoritaire ne portant pas de fonction hydrophile. 
30 Avantageusement. le latex renferme un polymere ou copolymere de type 

vinylique, de type acrylique et/ou derive d'acide carboxylique. 

On prefere tout particulierement les latex de type vinylique, en particulier a 
fonctions ester pendantes. notamment a base d'acetate de vinyle. On prefere tout 
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specialement les latex a base d'homopolymere de polyacetate de vinyle, mais on 
peut aussi citer comme latex avantageux, ceux a base de copolymere d'acetate 
de vinyle et notamment d'acide et/ou ester (meth) acrylique, d'ester maieique. 
d'olefine et/ou de chlorure de vinyle. 

Le cas echeant les latex vinyliques utilisables selon {'invention peuvent 
renfermer les additifs usuels. tels que des ptastifiants, notamment les plastifiants 
appartenant a la famille de esters en particuiier phtalates, par exemple le 
n-butylphtalate. Les latex, piastifies ou non. peuvent eventuellement etre modifies 
par des complexants, tels que des hydroxydes d'aluminium. ou d'autres elements 
presentant une/des vacances electroniques et susceptibles de former des 
complexes tels que notamment le bore, le zinc, le titane. le zirconium, et/ou retain. 

D'autres latex interessants peuvent etre cholsis parmi ceux renfermant un 
polymere de type acrylique, notamment un copolymere acrylonitrile/ester 
acrylique, ou styrene/acide ou ester acrylique silanise ( c'est-a-dire copolymerise 
avec un monomere a insaturation ethylenique porteur d'au moins une fonction 
silane ou silanol ). 

Dans certains cas, notamment lorsque la teneur en fonctions hydrophiles 
du polymere est relativement faible, le polymere peut ne pas avoir par lui-meme 
un caractere suffisamment hydrophile pour etre stable en emulsion et/ou pour 
avoir une aff.nite adaptee pour le verre. Mors, le latex est avantageusement tel 
que la phase dispersee soit constituee d'un polymere entoure d'un colloide 
protecteur a fonctions hydrophiles (I'ensemble formant une micro ou nanoparticule 
dispersee), ce colloide apportant les fonctions hydrophiles souhaitees en surface 
de la particule en suspension, c'est-a-dire a {'interface avec la phase aqueuse. 

Le colloide est en general constitue d'une ou plusieurs macromolecules ; il 
peut avantageusement etre a base d'alcool polyvinylique ou encore de cellulose. 

Se sont ainsi reveles particulierement avantageux pour la reduction des 
pertes de proprietes mecaniques apres vieiilissement. des latex a base de 
polymere de type vinylique avec colloide protecteur. On peut citer par exemple 
) ceux a base de copolymere de chlorure de vinyle et d'olefine, silanise ou non, 
notamment un copolymere chlorure de vinyle/ethylene ou plus preference llement 
un terpolymere chlorure de vinyle/laurate de vinyle/ethylene. 
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En variante, la phase dispersee peut etre constituee dudit polymere 
entoure de tensioactif. la molecule tensioactive presentant une premiere extremite 
capable de s'adsorber a la surface de la phase polymere et une seconde 
extremite hydrophile. grace a des fonctions adaptees, lesdites fonctions se 
regroupant pour former la surface de la particule en dispersion. Le tensioactif peut 
etre choisi de fagon connue en soi parmi les molecules capables de mettre ledit 
polymere en dispersion ou emulsion aqueuse. 

On parvient, avec les latex porteurs de groupes hydrophiles precites, a 
ameliorer de maniere notable les performances apres vieillissement des produits 
isolants selon I'invention en ce qui concerne de nombreuses proprietes 
mecaniques, notamment la resistance au poin?onnement ou a la compression. 

Cependant, I'introduction de matiere tres hydrophile dans ie produit isolant 
peut augmenter de maniere indesirable la quantite d'eau susceptible d'etre 
emmagasinee dans le produit, notamment au stockage en atmosphere humide. 
Dans ce cas, on peut remedier a cet inconvenient en ajoutant au latex un agent 
hydrofugeant, tel que silicone ou composes fluores, tout en maintenant 
d'excellentes proprietes mecaniques apres vieillissement. 

Dans une realisation particuliere, on a constate qu'un latex vinylique 
plastifie modifie avec un hydroxyde. par exemple un latex homo- ou copolymere a 
base d'acetate de vinyle plastifie par un phtalate et modifie avec un hydroxyde 
d'aluminium, ne donnait pas lieu a une reprise d'eau indesirable par le produit 
isolant. 

Un latex utile selon le precede de I'invention a avantageusement une 
temperature de transition vitreuse Tg inferieure a lOCC. en particulier SCC. 
notamment a SOX. Ainsi, on pense pouvoir s'assurer que le polymere en 
dispersion dans le latex atteint une plasticite suffisante au contact des filaments 
de laine minerale au moment de la pulverisation de Tencollage et/ou lors du 
passage en etuve pour etre fixe sur la laine minerale d'une maniere compatible 
avec la resine de I'encollage. Du fait que la temperature minimale de filmification 
D est en general inferieure a la temperature de transition vitreuse, il serait 

egalement possible que ces latex torment sur la laine un revetement protecteur 
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plus ou moins reguiier ou continu. qui preserverait le materiau de I'attaque de 
I'humidite. 

Les latex ayant une temperature de transition vitreuse Tg tres superieure a 
80°C ne sont en general pas preferes car ils forment des depots tres rigides, voire 
cassants, qui ne sont pas benefiques pour les proprietes mecaniques 
recherchees. 

D'autre part, la temperature de transition vitreuse Tg du latex est 
avantageusement de I'ordre d'au moins -10°C. de preference d'au moins -5°C, en 
particulier d'au moins O^C, notamment au moins 5X. Les latex ayant une 
D temperature de transition vitreuse Tg inferieure a de Tordre de -10°C a -SX 
forment des depots qui a I'etat sec sont tres mous. et meme coilants. et qui de par 
leur manque de resistance n'ont pas d'effet tres significatif sur les proprietes 
mecaniques apres vieillissement en milieu humide. 

II nest pas necessaire que la proportion de latex ajoutee soit tres 
5 importante pour atteindre un niveau satisfaisant d'amelioration de la resistance 
mecanique des produits. De maniere generate, la part ponderale du latex introduit 
peut etre avantageusement choisie inferieure a 5% de matiere seche par rapport 
au poids de la laine minerale, le latex etant deja efficace a une teneur aussi faible 
que 0.01%. En particulier, la part ponderale du latex introduit peut etre de I'ordre 
20 de 0,1 a 5%, notamment de I'ordre de 0,5 a 5% de matiere seche par rapport au 
poids de la laine minerale. mais on obtient souvent un resultat satisfaisant avec 
une proportion de latex de I'ordre de 0.1 a 2%, voire de I'ordre de 0.1 a 1%. 
notamment de i'ordre de 0,5 a 1% de matiere seche par rapport au poids de la 
laine minerale. 

25 En ce qui conceme le mode d'introduction du latex, on peut mentionner les 

variantes de realisation suivantes. 

Dans une premiere forme de realisation, on melange le latex avec les 
constituants de fencollage lors de la formulation de ce dernier, puis on applique 
cette composition d'encollage modifiee, de la maniere usuelle sur la laine 
30 minerale. Cette forme de realisation est avantageuse lorsque le latex est 
compatible avec les constituants de I'encollage. c'est-a-dire que le melange ne 
provoque pas de separation de phase ou de precipitation de solides. 
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A cet egard. I'invention a encore pour objet une composition d'encoliage 
pour produit isolant, notamment thermique et/ou acoustique, comprenant une 
resine themnodurcissabie at un latex. 

La formulation de base de I'encollage peut etre la suivante : 
5 - resine thermodurcissable, en particulier du type phenol-formol 

50 a 90 parties en poids de soiides 
notamment 50 a 70 

- uree 

50 a 10 parties en poids 
notamment 50 a 30 
avec un total resine + uree = 100 parties en poids sec 

- sulfate d'ammonium 

0 a 5 parties en poids 
notamment 1 a 3 

15 

- ammoniaque 0 a 1 0 parties en poids (sur la base de NH3) 

notamment 2 a 1 0 

- silane 0 a 2 parties en poids 

- huile minerale 0 a 20 parties en poids 

20 Dans une deuxieme forme de realisation, applicable meme lorsque le latex 

n'est pas compatible en melange avec les constituants de I'encollage, on applique 
le latex separement de Tencollage sur la laine minerale. Par exemple. on peut 
pulveriser le latex en phase aqueuse a proximite de la couronne de pulverisation 
de rencollage. notamment en disposant deux couronnes de pulverisation 

25 superposees sur le trajet de la laine minerale en direction de Torgane de 
reception, une couronne (de preference la premiere dans le sens de progression 
de la laine) etant destinee au latex et I'autre couronne etant destinee a 
I'encollage. 

Dans les deux formes de realisation, le total des matieres apportees sur la 
30 laine minerale par Tencollage et le latex represente en general de I'ordre 5 a 1 5%. 
notamment 7 a 10% en poids de matieres seches par rapport au poids de laine 
minerale. 
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La laine minerale ainsi encollee etant ensuite traitee en etuve en vue de la 
polymerisation de la resine de l encollage. il convient de veiller a ce que les 
conditions du traitement thermique en etuve (temperature, temps de sejour) 
n'affectent pas la stabilite du latex. En regie generate, tes conditions classiques de 
fabrication sont tout a fait compatibtes avec Tutilisation de latex selon I'invention. 

L'invention s'applique a des produits d'isolation a base de tous types de 
laine minerale, aussi bien laine de verre que laine de roche. Elte trouve une 
application particulierement interessante lorsque le produit est constitue de laine 
de verre ou de roche susceptible de se dissoudre en milieu physiologique. Des 
exemples de tels materiaux sont decrits notamment dans EP-A-0 412 878, WO-A- 
95 31 411, WO-A-95 32 927, WO-A-93 22 251, EP-A-0 459 897. WO-A-96 04 

213, WO-A-95 31 410. 

Ces materiaux presentent en general une vitesse de dissolution en solution 
saline simulant un milieu physiologique. d'au moins 30. notamment au moins 40 
ou 50 ng/cm- par heure. mesuree a pH 4,5, et d'au moins 30, notamment au 
moins 40 ou 50 ng/cm^ par heure. mesuree a pH 7.5. 

Parmi les parametres influenfant la sensibilite a I'eau de ces materiaux. on 
peut citer leur assez forte teneur en oxydes alcalins, qui peut etre de I'ordre de 8 a 
25 %, notamment 14 a 20 % en poids dans des compositions de verre preferees. 

Acelas'ajouteuneteneuren oxyde de bore en general de I'ordre de 2 a 
18 %, en particuiier au moins 4 %, voire au moins 7 %. notamment de 4 a 13 % 
en poids. ou encore de 7 a 1 5 %. 

En particuiier, la teneur en oxyde de sodium Na,0 peut etre superieure ou 
egate a 16 % en poids. par exempte de I'ordre de 16,5 a 19 % en poids. avec une 
teneur en oxyde de potassium de I'ordre de 0,2 a 0,5 % en poids. 

Dans un exemple particuiier, selon EP-A-412 878, la composition est la 

suivante : 

- SiO^ 57 a 70 % 
.AI2O3 0a5% 

3 -CaO 5 a 10% 

-MgO Oa 5% 

-Na^O + Kp 13 a 18% 

- B2O3 2 a 12 %. 
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notamment 7 a 12 % 
-F 0a1,5% 
. P2O5 0 a 4 % 

- impuretes < 2 % 

5 Dans un autre exemple particulier, selon WO-A-95 32 27, la composition 

est la suivante : 

- Si02 45 a 60 % 

- AI2O3 < 2 % 

- CaO + MgO 10 a 16 % 
10 -Na20 + K20 15 a 23% 

-B2O3 10 a 18% 



- P2O5 0 a 4 % 



'0 



- BaO 0 a 1 % 

- impuretes 0 a 2 % 

15 A cet egard. Tinvention a egalement pour objet un produit d'isolation, 

notamment thermique et/ou acoustique, a base de laine minerale pourvue d'un 
encollage a base de resine thermodurcissabie, notamment une resine phenolique, 
dans lequel Tencollage renferme un latex qui ameliore la resistance mecanique du 
produit apres vieiltissement en particulier en milieu humide, ce produit pouvant 
20 presenter Tune quelconque des caracteristiques ci-dessus. 

De maniere generate, un produit d'isolation ameliore selon invention peut 
avoir les caracteristiques usuelles de densite, cette derniere etant en general d'au 
moins 30 kg/m^ Dans un mode de realisation prefere, le produit d'isolation a une 
densite d'au moins 50 kg/m^ notamment d'au moins 80 kg/m^ Ces produits, 
25 qualifies de lourds, sont principatement utilises dans des applications sous toiture 
et sont particulierement exposes a I'humidite en raison des cycles thermiques et 
de la condensation atmospherique. Selon ['invention, ils conservent un bon niveau 
de resistance mecaniques apres vieillissement dans ces conditions. L'invention 
s'applique neanmoins de la meme maniere a tous types de produits, dont la 
30 densite est generalement d'au moins 10 kg/m\ 

L'invention a enfin pour objet I'utilisation d'un latex avec un encollage de 
produit isolant, notamment thermique et/ou acoustique, a base de laine minerale 
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pour ameliorer la resistance mecanique apres vieillissement, en particulier en 
milieu humide, du produit. 

D'autres caracteristiques et avantages de I'invention apparaitront de la 
description des exemples detailles qui va suivre. 
EXEMPLE 1 

On fabrique de la laine de verre par la technique de la centrifugation 
interne, dans laquelle la composition de verre fondu est transformee en filaments 
au moyen d'un outil denomme assiette de centrifugation, comprenant un panier 
formant chambre de reception de la composition fondue et une bande 
peripherique percee d'une multitude d'orifices : I'assiette etant mue en rotation 
autour de son axe de symetrie dispose verticalement, la composition est ejectee a 
travers les orifices sous I'effet de la force de centrifuge et la matiere s'echappant 
des orifices est etiree en filaments avec Tassistance d'un courant de gaz d'etirage. 

De fapon classique, une couronne de pulverisation d'encollage est 
disposee au-dessous des assiettes de fibrage de fagon a repartir regulierement la 
composition d'encollage sur la laine de verre qui vient d'etre formee. 

La laine minerale ainsi encollee est collectee sur un convoyeur a bande 
equipe de caissons d'aspiration internes qui permettent de retenir la laine 
minerale sous forme d'un feutre ou d'une nappe a la surface du convoyeur. Le 
convoyeur circule ensuite dans une etuve ou a lieu la polycondensation de la 
resine de I'encollage. 

Par rapport a cette technique de fabrication classique, pour le besoin de cet 
exemple, on a monte une deuxieme couronne de pulverisation juste au-dessus de 
la couronne d*encollage de fa5on a projeter sur la laine une composition de latex 
qui viendra s'ajouter a Tencollage sur les filaments mineraux. 

La composition du verre (ci-apres designe V1) est du type decrit dans EP- 
A-0 412 878. 

II s'agit d'un verre dit biosoluble, c'est-a-dire susceptible de se dissoudre 
dans un milieu physiologique. Ce type de verre est tout particulierement sensible 
a I'exposition a Teau atmospherique ou liquide pendant une duree prolongee, 
I'attaque hydrolytique du verre pouvant degrader les fibres de verre avec une 
perte potentielle de proprietes mecaniques. 

La composition de I'encollage est la suivante (en parties en poids) : 
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- resine formo-phenolique R1 55 parties en poids de solides 
(38% en poids d'extrait sec 

phenol libre < 1,2%, formol libre < 7%) 

- uree 45 parties en poids 
5 - huile minerale 

- sulfate d'ammonium 3 parties en poids 

- ammoniaque 6 parties en poids 

(sur la base de NH3) 

- silane 0 a 1 parties en poids 

10 L'encollage est dilue avec de Teau avant d'etre pulverise, le taux de dilution 

et le debit de pulverisation etant adaptes pour deposer de i'ordre de 7 a 15 %, 
generalement de I'ordre de 7 a 10 %, de matiere seche par rapport au poids de 
laine de verre. 

Le latex pulverise au-dessus de l'encollage est dans le cas de cet exemple 
15 de type vinylique. II est commercialise par la firme Wacker sous la marque 
VINNOL et consiste en une dispersion aqueuse d'un terpolymere chlorure de 
vinyle/laurate de vinyle/ethylene stabilise par un colloide protecteur d'alcool 
polyvinylique. Le polymere a une temperature minimale de filmification de I'ordre 
de 2*C, sa temperature de transition vitreuse est legerement superieure. La 
20 dispersion aqueuse a un extrait sec d'environ 50% et presente un pH de I'ordre de 
4. 

Un essai de reference a ete realise sans pulverisation de latex, et deux 
essais selon rinvention ont ete realises avec une quantite de latex pulverisee 
correspondant respectivement a 1 et 2 % de matiere seche par rapport au poids 
25 de verre. Pour I'ensemble de ces essais, ainsi que ceux des exemples suivants, il 
a ete tenu compte de la quantite d'eau apportee par le latex pour adapter la 
dilution de l'encollage de telle sorte que, avec ou sans latex, la laine de verre 
regoit la meme quantite d'eau. 

Le produit isolant fabrique dans cet exemple est un panneau d'une densite 
30 de I'ordre de 80 kg/m^ la pulverisation du latex n'affectant aucunement I'obtention 
de la densite desiree. 

Les produits obtenus sont soumis aux mesures des grandeurs 
caracteristiques suivantes : 
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Reprise d'eau en immersion : cette grandeur caracterise I'aptitude du produit a 
absorber de Teau en cas de contact accidentel avec de I'eau liquide (lors du 
stockage sur un chantier par exemple). Indirectement, elle permet de quantifier le 
degre d'hydrophilie des additifs de la laine de verre. 
5 Elle est mesuree en pratiquant un test d'immersion suivant un protocole 

proche de celui de la norme ASTM-C 240-72. 

Une eprouvette prealablement pesee est immergee horizontalement dans 
de I'eau a la temperature ambiante pendant 2 heures, avec une hauteur d'eau de 
30 mm au-dessus du niveau de la face superieur de Teprouvette. Elle est ensuite 
10 disposee verticalement sur un bord pour permettre son egouttage pendant un 
temps de 15 minutes, au bout duquel on la pese. 

On exprime les resultats par la masse d'eau en kg absorbee par m^ de 
volume de materiau. 

Friabilite : cette grandeur caracterise la perte d'integrite de la laine minerale 
15 lorsque le produit est manipule. Dans le cadre de la presente invention, elle est 
mesuree principalement pour donner une indication sur le caractere effectif du 
depot du latex sur les filaments mineraux : une reduction de la friabilite est le 
signe que le latex a forme sur au moins une partie des filaments un revetement 
protecteur susceptible, en cas de rupture du filament, de constituer une sorte de 
20 gaine retenant le verre dans le produit isolant. 

Elle est mesuree de la fagon suivante : des eprouvettes sont prelevees 
dans le produit sous forme de carottes de 25mm de diametre refendues en 
tranches d'environ 3mm. On pese 3 grammes de ce prelevement, que Ton place 
nsuite dans un tamis a mailles de 1mm avec 4 billes en caoutchouc. Le tamisage 
25 est realise avec une amplitude d'agitation de 2.5 mm pendant 3 minutes. 

On pese alors le materiau restant dans le tamis. Les resultats sont 
exprimes par le pourcentage en poids de matiere ayant passe les mailles du tamis 
par rapport au poids initial. 

Resistanc e au poinconnement (en Newton), Resistance a I'arrachement (en kPa) 
30 et Resistance a la compression (en kPa. pour une reduction d'epaisseur de 10% 
et de 25%) sont egalement mesurees de fa^on classique. 

Ces caracteristiques sont mesurees immediatement apres fabrication et 
apres un vieillissement accelere (NORDTEST) pendant 7 jours (168 heures) dans 
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une enceinte ciimatique regulee a une temperature de 70X et une humidite 
relative de 90-95%. 

Les resultats figurent dans le Tableau 1 ci-apres, qui indique pour chaque 
essai le pourcentage de perte de propriete mesure par rapport a Tetat initial apres 
5 fabrication, et pour chaque essai avec latex le pourcentage d'amelioration de la 
propriete a I'etat vieilli, calcule par rapport a la reference sans latex a Tetat vieilli 
egalement. 

II en ressort que le latex utilise affecte assez peu la capacite de reprise en 
eau du produit, montrant un caractere globalement hydrophobe du produit. 

10 Lorsque le taux de latex atteint 2% apparait une tendance hydrophile limitee. 
montrant le caractere relativement hydrophile du latex, du notamment aux 
fonctions hydrophiles de I'alcool polyvinylique. 

Le latex semble avoir ete tres correctement fixe par la laine de verre, 
puisque cette derniere est rendue moins friable que dans le produit de reference, 

15 II est etonnant de noter que le latex n'a dans un premier temps pas d^effet 

significatif sur la friabilite, mais qu'un effet positif apparait progressivement avec le 
vieillissement du produit, pour conduire apres 7 jours de vieillissement en milieu 
humide a une perte beaucoup moins importante qu'avec le produit de reference. 
Le produit selon Tinvention est environ deux fois plus integre a I'etat vieilli que le 

20 produit de reference. 



Tableau 1 



Exemple 1 

Latex 
%/verre 


Immersion 
kg/m' 


Friabilite 
% 


Poin9onnement 
(N) 


Fabrica- ^ 
tion 


/ieilli 


Perte 


Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


reference 0% 


19 


2,7 


20 


17,3 


178 


61 


- 65% 


1 % Vinnol 


19 


2,9 


10 

(- 50%) 


7,1 


187 


90 
( + 49 %) 


- 52% 


2 % Vinnol 


23 


3,5 


11 

(- 45%) 


7,5 


184 


90 
( + 49 %) 


-51% 


Exemple 1 

Latex 
%/verre 


Arrachement 
(kPa) 


Compression 10% 
(kPa) 


Compression 25% 
(kPa) 


Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


Fabricar ' 
tion 


Vieilli 


Perte 


Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


reference 0% 


14,2 


3,4 


-76% 


19 


12 


- 36% 


50 


23 


- 54% 


1 % Vinnol 


13,6 


5,5 
(+62%) 


- 59% 


20 


13 

(+8%) 


- 35% 


47 


27 
(+17%) 


- 42% 


2 % Vinnol 


11,4 


4.8 
(+41%) 


- 57% 


19 


13 
(+8%) 


-31% 


45 


27 

(+17%) 


- 48% 
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En ce qui concerne les proprietes mecaniques, on peut voir que rutilisation 
de latex a permis de reduire de fafon sensible les pertes de propriete au cours du 
vieillissement, ainsi que d'ameliorer le niveau apres vieillissennent de chacune des 
proprietes etudiees. Les ameliorations les plus remarquables concernent la 
5 resistance au poin^onnement et a rarrachement. 

Ici encore, il est surprenant de noter que la resistance a I'arrachement et a 
la connpression (10 et 25%) ne sont pas ameliorees, et sont meme relativement 
degradees, dans le produit juste apres sa fabrication par rapport au produit de 
reference. L'incorporation de latex rend par centre le produit beaucoup plus stable 
10 dans le temps, en ce sens qu'il subit des pertes de performance bien plus faibles 
que le produit de reference. 
EXEMPLES 2 et 3 

On a valide les observations ci-dessus, en reproduisant I'exemple 1 avec 
deux autres resines formo-phenoliques R2 et R3 presentant des caracteristiques 
15 un peu differentes de la resine R1. 



Tableau 2 



Latex 
%/verre 


Immersion 
kg/m' 


Friabilite 
% 


Poin9onnement 
(N) 


Fabrica- ' 
tion 


S^ieilli 


Perte 


Fabrica- 
tion 


Vieiili 


Perte 


Exemple 2 
















reference 0% 


23 


3,2 


21 


17,8 


188 


59 


- 69% 


2 % Vinnol 


22 


3,1 


9,2 
(- 56%) 


6,1 


192 


78 

( + 32%) 


- 59% 


Exemple 3 
















reference 0% 


23 


2,8 


16,3 


13,5 


193 


78 


- 59% 


2 % Vinnol 


20 


3,4 


11,1 
(- 32%) 


7,7 


189 


113 
( + 45 %) 


- 40% 


Latex 
%/verre 


Arrachement 
(kPa) 


Compression 10% 
(kPa) 


Compressio 
(kPa) 


n 25% 


Fabrica- 
tion 


Vieiili 


Perte 


Fabrica- 
tion 


^^ieilli 


Perte 


Fabrica- 
tion 


Vieiili 


Perte 


Exemple 2 




















reference 0% 


10 J 


non 
mesurable 


s-100% 


19 


10 


- 47% 


45 


20 


- 55% 


2 % Vinnol 


8,9 




- 66% 


17 

( 


16 

+ !6%) 


-6% 


41 


24 
(+20%) 


- 56% 


Exemple 3 




















reference 0% 


12,6 


4,6 


-63% 


20 


13 


- 36% 


49 


26 


- 47% 


2 % Vinnol 


10,8 


5,2 
(+13%) 


- 52% 


19 


14 
(+8%) 


-31% 


47 


31 
(+19%) 


- 34% 
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On a. a cheque fois, prepare un produit de reference correspondant sans 
latex. Les resultats obtenus figurent dans le Tableau 2 ci-apres. 

On retrouve une amelioration de toutes les proprietes du meme ordre de 
grandeur qu'a I'exemple 1. On remarquera que I'exempie 3 atteint un niveau 
5 general de performance tres eleve. 
EXEMPLES 4 et 5 

Get exemple illustre la reproduction de I'exemple 1 avec d'autres latex, 
respectivement : 

- Ex 4 : un copolymere acetate de vinyle/ester et acide methacrylique ayant 
10 une temperature minimale de filmification de I'ordre de 80°C (extrait sec environ 

50 % ; pH de I'ordre de 8) ; 

- Ex 5 : un homopolymere de polyacetate de vinyle, ayant une temperature 
de transition vitreuse d'environ SSX (extrait sec environ 55 % ; pH de I'ordre de 4 
a 5). 

15 Ces deux latex sont base d'un polymere dans lequel chaque monomere est 

porteur de fonctions hydrophiles. Comme il ressort du Tableau 3 ci-apres, 
I'homopolymere de polyacetate de vinyle est tres hydrophile, ce qui entrame une 
forte absorption d'eau par le produit isolant. L'ajout supplementaire d'une silicone 
en tant qu'agent hydrofugeant, a un taux tres faible de I'ordre de 0,2%, permet de 

20 ramener I'absorption a un niveau acceptable en conservant la meme amelioration 
des proprietes mecaniques. On peut substituer la silicone par un agent 
hydrofugeant du type fiuore pour reduire I'absorption d'eau en gardant le meme 
niveau avantageux de proprietes mecaniques. 

On constate que le latex hydrophile de I'exemple 4 a une influence tres 

25 favorable sur la resistance au poin^onnement et a I'arrachement, et une influence 
plus faible sur la resistance a la compression. Le latex tres hydrophile de 
I'exemple 5 revele une capacite excellente a ameliorer toutes les proprietes 
etudiees apres vieillissement alors que le comportement juste apres fabrication 
n'est pas ameliore. 

30 EXEMPLE 6 

On fabrique un autre produit isolant de la fa?on indiquee a I'exemple 1 avec 
ajout de 2% de latex, mais avec un autre verre (ci-apres designe V6) du type 
decrit dans WO-A-95 32 927. 
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Avec cet autre verre, I'ajout de latex permet de reduire le pourcentage de 
perte de chacune des proprietes etudiees. On remarque en particulier una 
amelioration remarquable de la resistance au poin^onnennent apres vieillissement. 
qui est meme doublee par rapport a la resistance de la reference sans latex. 
5 Tableau 3 



Latex 
%/ verre 


Immersion 
kg/m' 


Friabilite 

% 


Poin9onnement 
(N) 




Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


Exemple 4 
















Reference 
0% 


23 


2,8 


21,5 


18,7 


192 


46 


- 76% 


2 % latex 


67 


2,5 


18,7 
(- 13%) 


16,2 


199 


65 
( + 41%) 


- 67% 


Exemple 5 
















- 64% ■ 


Reference 
0% 


22 


3,2 


16,9 


13,7 


170 


61 




2 % latex 


815 














2 % latex + 
silicone 


35 


2,6 


8,6 
(- 49%) 


6 


197 


112 
(+ 100%) 


- 43% 


Latex 
%/verre 


Arrachement 
(kPa) 


Compression 10% 
(kPa) 


Compression 25% 
(kPa) 


Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


Fabrica- ' 
tion 


Vieilli 


Perte 


Fabrica- 
tion 


Vieilli 


Perte 


Exemple 4 




















Reference 
0% 


16 


5 


- 68% 


18,6 


15,3 


- 17% 


50,1 


25 


- 50% 


2 % latex 


15,2 


4,7 
(+ 6%) 


- 69% 


19,1 


14,7 
(- 4%) 


- 23% 


47 


26,3 
(+5%) 


- 44% 


Exemple 5 




















Reference 
0% 

2 % latex + 
silicone 1 


14 


3,7 


- 81% 


19 


12 


- 36% 


46 


22 


- 52% 


13 


7,7 
(+108%) 


- 40% 


19 


16 

(+33%) 


- 16% 


46 


34 
(+54%) 


- 26% 



EXEMPLE 7 



On fabrique un autre produit isolant de la fa9on indiquee a Texempie 6, 
mais avec le latex homopolymere de potyacetate de vinyle utilise a I'exemple 4, 
en ajoutant 1.5% de latex par rapport au poids de laine de verre avec 0,2% de 
10 silicone par rapport au poids de laine de verre. 

Ce latex hydrophile pernnet une reduction du pourcentage de perte de 
propriete plus marquee que dans Texemple 6. Le niveau de chacune des 
proprietes mecaniques est en outre releve de maniere considerable, avec en 
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particuiier une amelioration de 250% de la resistance au poin?onnement et une 
amelioration de plus de 90% de la resistance a i'arrachement. 
EXEMPLE 8 

On fabrique un autre produit isolant de densite plus faible de Tordre de 50 
5 kg/m^dans des conditions autrement identiques a celles de I'exemple 2 (verre VI, 
resine R2, 2% de latex Vinnol). 

Dans le cas de ce produit relativement leger, la resistance mecanique est 
tres nettement amelioree par rapport a la reference. 
EXEMPLES 9 et 10 

10 On fabrique d'autres produits isolants de densite de I'ordre de 50 kg/m^ 

avec le verre V6 dans des conditions similaires a celles de I'exemple 6, adaptees 
pour modifier la densite du produit, I'ajout de latex Vinnol n^etant que de 1%. 

Dans I'exemple 9 , on utilise la resine R2 avec des proportions resine/uree 
dans un rapport 55/45, et I'ajout de latex est realise en pulverisation superieure. 
15 Le niveau general de resistance mecanique est releve de maniere 

importante par rapport au produit de reference. 

Dans I'exemple 10, on utilise la resine R1, toujours avec des proportions 
resine/uree dans un rapport 55/45, le latex etant mis en melange dans I'encollage, 
le tout etant applique sur la iaine de verre avec une seule couronne de 
20 pulverisation. 

Ces nouvelles conditions d'application du latex sont egalement favorables a 
Tamelioration de la resistance mecanique apres vieillissement. 

Les resultats obtenus pour les produits des exemples 6 a 10 sont presentes 
dans le Tableau 5 ci-apres. 
25 EXEMPLES 11 et 12 

On fabrique comme a I'exemple 3 un produit isolant de densite environ 80 
kg/m^ avec la resine R3, en n'ajoutant que 1% de latex a Tencoiiage par 
pulverisation avec une couronne superieure, et en utilisant encore un autre verre 
(designe ci-apres V11) du type decrit dans WO-A-95 329 27. On utilise deux 
30 nouveaux latex, a savoir : 

- Ex 11 : un copolymere styrene/ester acrylique silanise commercialise par 
Wacker sous la reference Vinnapas LL6030 (temperature de filmification 
24"C) 
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- Ex 12 : un copoiymere chlorure de vinyle/ethylene commercialise par Wacker 
sous la reference Vinnol CE 752 (temperature de filmification 7X). II s'agit 
d'un latex hydrophobe. 

Soumis aux meme tests que ceux decrits precedemment, ces produits 
5 donnent les resultats figurant dans le Tableau 4 ci-apres. 

L'invention, qui vient d'etre decrite dans le cas particulier de produits 
isolants a base de laine de verre du type susceptible de se dissoudre en milieu 
physiologique, n'est nullement limitee a ce mode de realisation. En particulier, le 
latex peut etre utilise pour ameliorer la resistance mecanique apres vieiilissement 
10 de produits a base de verres traditionnels moins sensibies a {'exposition a I'eau, 
ou meme de produits a base d'autre laine minerale telle que la laine de roche. A 
partir des indications donnees dans la description generale, Thomme du metier 
adaptera le choix des materiaux en fonction de ses besoins particuliers. 
Tableau 4 





Immersion 
Kgm3 


Friabilite 
% 


Poin9onnement 
(N) 




Fabrication ^ 


v'ieilli 


Perte 


Fabrication 


Vieilli 


Perte 


Reference 0% 


18 


1,2 


16 


14,8 


277 


41 


- 85% 


Exemple 11 


16 


1,5 


10,9 
(- 32%) 


9,4 


221 


57 
(+ 39%) 


- 74% 


Exemple 12 


1 1 


1,3 


11,1 
(- 30%) 


9,4 


229 


47 
(+ 1 5%) 


- 79% 




Arrachement 
(kPa) 


Compression 10% 
(kPa) 


Compression 25% 
(kPa) 


Fabrication 
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REVENDICATIONS 

1. Procede pour ameliorer la resistance mecanique apres vieillissement, en 
5 particulier en nnilieu humide, d'un produit isolant, notamment thermique et/ou 
acoustique, a base de laine mineraie pourvue d'un encollage comprenant une 
resine thermodurcissable, notannment une resine phenolique. 
procede dans lequel on ajoute un latex a I'encollage lors de la fabrication du 
produit. 

10 2. Procede selon la revendication 1, dans lequel le produit est a base de 

laine mineraie susceptible de se dissoudre en milieu physiologique, notamment 
renfermant une proportion d'oxydes alcalins de I'ordre de 8 a 25 % en poids de ia 
laine, 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2. dans lequel le latex est a base 
15 d'une emulsion ou dispersion aqueuse d'un polymere porteur de fonctions 

hydrophiies, notamment hydroxyle. carboxyle ou ester. 

4. Procede selon la revendication 3, dans lequel le polymere est derive d'un 
ou plusieurs monomeres chacun porteur d'au moins une fonction hydrophile. 

5. Procede selon la revendication 3 ou 4, dans lequel le latex renferme un 
20 polymere ou un copolymere de type vinylique plastifie ou non, notamment homo- 

ou copolymere d'acetate de vinyle plastifie ou non, de type acrylique, et/ou derive 
d'acide carboxylique. 

6. Procede selon ia revendication 5, dans lequel le latex est choisi parmi : 

- un homopolymere de polyacetate de vinyle, un copolymere acetate de 
25 vinyle/ester ou acide (meth)acrylique, un copolymere acetate de vinyle/ester 

maleTque, un copolymere acetate de vinyle/olefine, un copolymere acetate de 
vinyle/chlorure de vinyle, 

- un copolymere acrylonitriie/ester acrylique, un copolymere styrene/acrylique 
siianise. 

30 7. Procede selon I'une des revendications 1 a 3, dans lequel le latex est a 

base d'une emulsion ou dispersion aqueuse de particules constituees d'un 
polymere entoure de tensioactif ou d'un colloYde protecteur a fonctions 
hydrophiies, notamment a base d'alcool polyvinylique ou de cellulose. 



wo 00/12803 ^0 PCT/FR99/02068 

22 

8. Procede selon la revendication 7, dans lequel le latex comprend un 
copolymere chlorure de vinyle/ethylene. un terpolymere chlorure de vinyle/laurate 
de vinyle/ethylene silanise ou non. 

9. Procede selon I'une quelconque des revendications 3 a 8, dans lequel 
on ajoute au latex un agent hydrofugeant, tel que silicone ou compose fluore. 

10. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes dans 
lequel le latex est a base de polymere ayant une temperature de transition 
vitreuse Tg inferieure a 100"C, en particulier a SCC, notamment a 50°C. 

11. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes dans 
lequel le latex est a base de polymere ayant une temperature de transition 
vitreuse Tg superieure a -ICC. en particulier a -S'C, notamment a 0°C. 

12. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, dans 
lequel la part ponderale du latex introduit est inferieure a 5%, notamment de 
I'ordre de 0.01 a 5% de matiere seche par rapport au poids de laine minerale. 

13. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, dans 
lequel on melange le latex a I'encollage avant application sur la laine minerale. 

14. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 12, dans lequel 
on applique le latex separemerit de I'encollage sur la laine minerale. 

15. Produit d'isolation, notamment thermique et/ou acoustique, a base de 
laine minerale poun/ue d'un encollage a base de resine thermodurcissable, 
notamment une resine phenolique, dans lequel I'encollage renferme un latex qui 
ameliore la resistance mecanique du produit apres vieillissement. en particulier en 
milieu humide. 

16. Produit d'isolation selon la revendication 15, dans lequel la laine 
minerale est constituee de laine de verre ou de roche susceptible de se dissoudre 
en milieu physiologique, notamment renfermant une proportion d'oxydes alcalins 
de I'ordre de 8 a 25 % en poids de la laine minerale. 

17. Produit d'isolation selon la revendication 16, dans lequel la laine 
minerale a une vitesse de dissolution en solution saline simulant un milieu 
physiologique. d'au moins 30, notamment au moins 40 ou 50 ng/cm^ par heure, 
mesuree a pH 4,5, et d'au moins 30, notamment au moins 40 ou 50 ng/cm^ par 
heure, mesuree a pH 7,5. 
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18. Produit d'isolation selon I'une des revendications 15 a 17, qui a une 
densite d'au moins 30 kg/m^ notamment d'au moins 50 kg/m^ en particulier au 
moins 80 kg/m^ 

19. Utilisation d'un latex avec un encollage de produit isolant, notamment 
thermique et/ou acoustique, a base de laine minerale pour ameliorer la resistance 
mecanique apres vieillissement, en particulier en milieu humide, du produit. 

20. Utilisation d'un latex selon la revendication 19, en melange dans 
I'encoliage ou en pulverisation separee. 

21. Composition d'encollage pour produit isolant, notamment thermique 
et/ou acoustique, comprenant une resine thermodurcissable et un latex. 
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